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Die f olgandan Angaban sind dan vom Anmalder eingaraiehtan Untarlagan antnommen 

@ Kolonne mit Dual-Flow-Boden 

@ Es wird eine Kolonne zur thermischen Behandlung von 
Gemischen, die ein oder mehrere polymerisierbare Ver- 
bindungen enthalten, vorgeschlagen, nnit Dual-Flow-Bo- 
den mit 6ffnungen, deren Durchmesser innerhalb eines 
Dual-Flow-Bodens konstant ist, wobei die Dual-Flow-Bo- 
den mit zunehmendem Abstand vom Zulauf des zu be- 
handeinden Gemisches Offnungen mit abnehmendem 
Durchmesser aufweisen. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft eine Kolonne mil Dual-Row-Boden sowie ein Verfahren unter Verwendung der Kolonne. 
[0002] Bei der thermischen Behandlung von Gemischen, die eine oder mehrere polymerisierbare Verbindungen entha!- 
5 ten, in einer Kolonne. besteht immer das Problem, dafi die Kolonne und die Kolonneneinbauten durch Ablageningen ver- 
schmulzen und aufwendig gereinigt werden mUssen, mil der Folge, daB der Betrieb unterbrochen werden muB. Als ther- 
mische Behandlung werden vorliegend Verfahren wie Desdllation oder Rekdfikation, Absorption, Extraktion oder Strip- 
pen verstanden. Gemische, die der thermischen Behandlung in einer Kolonne unterworfen werden kdnnen, sind in der 
Kegel fluid, d. h. gasformig. flDssig oder gasfbrmig/flUssig. 

10 [0003] Als Kolonneneinbauten sind insbesondere Packungen, Fullkorper oder Boden bekannt. 

[0004] Die EP-A 1 093 850 schlagt eine gepackte Kolonne zur Behandlung, insbesondere Destillation von Gemischen, 
enthaltend polymerisierbare Substanzen wie (Meth)acrylsaure vor, wobei die VerschmutzungsanfaUigkeit dadurch ge- 
senkt werden soil, daB die Kolonnenpackung mil unterschiedlichem OflFnungsverhaltnis ausgebildel wird, wobei ein 
Packungsteilbereich, der der Packungslragerplatte benachbart ist, mil groBerem Offhungsverhaltnis gegenuber dem rest- 

15 lichen Packungsbereich ausgebildet ist. Packungen haben jedoch den Nachteil, daB sie allgemein verschmutzungsanfal- 
liger sind als Kolonnenboden. 

[0005] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, eine Bodenkolonne zur Verfiigung zu stellen, die zur thermischen 
Behandlung von Gemischen, enthaltend mindestens eine polymerisierbare Verbindung, eingesetzt werden konnen, wo- 
bei ihre VerschmutzungsanfaUigkeit gegenuber herkommlichen Bodenkolonnen vermindert ist Dadurch verlangert sich 
20 die Beuiebszeit der Kolonne, und ihre Wirlschaftlichkeit ist somit erhoht. 

[0006] Die Losung geht aus von einer Kolonne zur thermischen Behandlung eines Genusches, mit Dual-Flow-Boden 
mit Offnungen, deren Durchmesser innerhalb eines Dual-Flow-Bodens konstant sind. 

[0007] Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass die Dual-Flow-Boden mit zunehmendem Abstand vom Zulauf 
des zu behandelnden Gemisches Offnungen mit abnehmendem Durchmesser aufweisen. 
25 [0008] Es wurde uberraschend gefunden, daB durch gezielte Ausgestaltung der Durchmesser der Offnungen in den 
Dual-Flow-Boden eine erhebliche Reduzierung der Verschmuizungsanfalligkeil und somit eine erhebliche Verlangerung 
der Betriebszeit von Bodenkolonnen erreicht werden konnte. 

[0009] Der Begriff Dual-Flow-Boden bezeichnet in bekannter Weise einen Kolonnenboden mit Offnungen, die von 
Dampf und Riissigkeit im Gegenstrom passiert werden. 

30 [0010] Die Offnungen in Dual-How-Boden sind regelmaBig innerhalb desselben Bodens gleich groB. Bei bekannlen 
Kolonnen weisen daruber hinaus alle Dual-Flow-Boden gleich groBe Offnungen auf. Das Offnungsverhalmis wird uber 
die Anzahl der Offnungen eingestellt. Als Offnungsverhaltnis eines Dual-Flow-Bodens wird in bekannter Weise das Ver- 
haltnis aus der Summe der Offnungsflachen und der Gesamlflache des Dual-Row-Bodens bezeichnet. 
[0011] Demgegenuber werden erfindungsgemaB die Offnungen der Dual-Row-Boden innerhalb einer Kolonne unter- 

35 schiedlich ausgestaltet, und zwar dergestalt, daB der Durchmesser der Offnungen mit zunehmendem Abstand vom Zu- 
lauf zur Kolonne abnimmt, Dabei sollen die Offnungen innerhalb eines Dual-Row-Bodens gleich groB sein. 
[0012] Die Erfindung ist nicht eingeschrankt beziiglich der Positionierung des Zulaufs zur Kolonne: Es ist gleichemia- 
Ben moglich, den Zulauf im mittleren Kolonnenteil, im oberen oder im unteren Kolonnenteil vorzusehen. Bevorzugt 
wird der Zulauf im mittleren Kolonnenteil vorgesehen, 

40 [0013] Die Erfindung ist grundsatzlich nicht eingeschrankt beziiglich der Form der Offnungen: Diese konnen jede geo- 
metrische Fonn, beispielsweise Kreise, Ellipsen, Rechtecke oder Polygene, aufweisen. Bevorzugt sind die Offnungen in 
den Dual-Flow-BGden kreisfbrmig. 

[0014] Die Abnahme des Durchmessers der Offnungen mit zunehmendem Abstand vom Zulauf erfolgt bevorzugt in 
der Weise, dass das Verhaltnis dn zu dn+i einen Wert annimmt, der groBer oder gleich 0,5 und kleiner oder gleich 1 ist, 
45 wobei n die Nummer des Dual-Flow-Bodens, gezahlt vom Zulauf, ist. Entsprechend der obigen Definition ist es somit 
moglich, dass im Extremfall dn = dn+i ist, d. h. dass sich der Durchmesser der Offnungen zwischen einzelnen aufeinan- 
derfolgenden Dual-Flow-Boden nicht andert. Dies ist fertieungstechnisch vorteilhaft. 

[0015] Bevorzugt wird zusatzlich mil der Variation der Offnungsdurchmesser das Offnungsverhalmis mit zunehmen- 
dem Abstand vom Zulauf verSndert, insbesondere dergestalt, dass es mit zunehmendem Durchmesser der Offnungen ab- 
50 nimmt Der Fachmann kann in Abhangigkeit von Gas- und Hiissigkeilsbelastung sowie Offnungsdurchmesser das erfor- 
derliche Offnungsverhaltnis leicht besdmmen. 

[0016] Der Durchmesser der Offnungen in den Dual-Row-Boden liegt bevorzugt im Bereich von 10 bis 80 mm. wobei 
oberhalb des Zulaufs angeordnete Dual-Row-B5den bevorzugt Offnungen im Bereich von 10 bis 50 mm, unterhalb des 
Zulaufs angeordnete Dual-Row-Boden dagegen bevorzugt Offnungen mit Durchmessem im Bereich von 15 bis 80 nun 
55 aufweisen. 

[0017] Das Offnungsverhaltnis der Dual-Row-B5den liegt bevorzugt im Bereich von 10 bis 30%. 
[0018] Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur thermischen Behandlung von Gemischen, die eine oder 
mehrere polymerisierbare Verbindungen enthalten in einer Kolonne mit Dual-Row-B6den, mit Offhungen, die innerhalb 
eines Bodens einen konstanten Durchmesser aufweisen und wobei der Durchmesser der Offnungen der unterhalb und/ 
60 Oder oberhalb des Zulaufs angeordneten Dual-Row-B6den mit zunehmendem Abstand vom Zulauf abninunL 

[0019] Bevorzugt ist fur das Verfahren zur thermischen Behandlung ein Destinations- oder Rektifikationsverfahren. 
[0020] Besonders bevorzugt betrifft das zu behandelnde Verfahren ein Gemisch, enthaltend (Meth)acrolein, 
(Meth)acrylsaurc und/oder einen oder mehrere Ester der (Meth)acrylsaure. 
[0021] Die Erfindung wird im folgenden anhand eines Ausfiihrungsbeispiels naher eriautert. 

65 

Beispiel 

[0022] Durch katalytische Gasphasenoxidation von Acrolein gemSB Beispiel Bl der DE-A 43 02 991 wurde ein Acryl- 
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saure enthaltendes Reaktionsgemisch erzeugt und gemaB Beispiel 1 der DE-A 197 46 689 in einer Absorptions koionne 
und einer Desorptionskolonne zu einer Mischung mit der folgenden Zusammenselzung weilerverarbeileu 

Essigsaure 0,02% 
Acrylsaure 15,10% 
Maleinsaureanhydrid 0,40% 
Diphyl 65,00% 
Dimethylphthalat 15.40% 
Diacrylsaure 1,30% 
Phthalsaureanhydrid 2,40% 
Wasser 0,02% 

[0023] Die Mischung wurde in einer Rektifikationskolonne in eine 99,6%ige Acrylsaure und ein Schwersiedeigemisch 
mit wenigcr als 0,5% Acrylsaure geircnnt. Als trcnnwirksamc Einbautcn warden Dual-Row-Bddcn vcrwcndet. Die 
Dual-Flow-B6den hatten einen Durchmesser von 3 m. Die Lochdurchmesser und die Offnungsverhaltnisse der Dua!- 
Flow-Boden zwischen Kolonnensumpf und Zulauf betrugen: 



Boden 1 


15 mm 


18% 


Boden 2 


15 mm 


18% 


Boden 3 


25 mm 


16% 


Boden 4 


25 mm 


16% 


Boden 5 


50 mm 


14% 


Boden 6 


50 mm 


14% 
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[0024] Die Dual-Row-Boden wurden beginnend vom Kolonnensumpf nummeriert. 

[0025] In einein Vergleichsversuch belrug der Lochdurchrneser einheiOich 25 mm und das OfFnungsverhaltnis beUiig 30 
einheitlich 16%. 

[0026] Durch die erfinderische MaBnahme konnte die Kolonnenlaufzeit um 60% verlangen werden. 
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Patenlanspriiche 

1 . Koionne zur thermischen Behandlung eines Gemisches, mit Dual-How-Boden mit Oflfnungen, deren Durchmes- 
ser inncrhalb eines Dual-Row-Bodens konstant ist, dadurch gekennzeichnet, dass die Dual-Flo w-B6dcn mil zu- 
nehmendem Abstand vom Zulauf des zu behandelnden Gemisches Offnungen mit abnehmendem Durchmesser auf- 
weisen. 

2. Koionne nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Offnungen kreisformig smd. 40 

3. Koionne nach Anspruch 1 odcr 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Abnahme des Durchmesscrs der Oflfnungen 
mit zunehmendem Abstand vom Zulauf in der Weise erfolgl, dass das Verhaltnis d^ zu d„+i einen Wert annimmi, der 
groSer oder gleich 0,5 und kleiner oder gleich 1 ist. wobei n die Nunmier des Dual-Row-Bodens. gezahlt vom Zu- 
lauf. ist. 

4. Koionne nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Offnungen einen Durchmesser im 45 
Bereich von 10 bis 80 mm, insbesondere oberhalb des Zulaufs des zu behandelnden Gemisches im Bereich von 10 

bis 50 mm und/oder unterhalb desselben einen Durchmesser im Bereich von 15 bis 80 mm aufweisen. 

5. Koionne nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Offnungsverhaltnis der Dual- 
FIow-BQden mit zunehmendem Durchmesser der Offnungen abnimmt. 

6. Koionne nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Offnungsverhalmis im Bereich 50 

von 10bis30%liegt. . u i u- ^ ^ 

7. Verfahren zur thermischen Behandlung eines Gemisches in einer Koionne nach cmem der Anspruche 1 bis 0. da- 
durch gekennzeichnet, dass das Gemisch eine oder mehrere polymerisierbare \ferbindungen enthalt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet. dass das zu behandelnde Gemisch (Meth)acrolein, 
(Meth)acrylsaure und/oder einen oder mehrere Ester der (Meth)acrylsaure enthalt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekcnnzcichneu dass die Ihermische Behandlung eine Rektifikation ist. 
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